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Abstract 
Using pure Nb and Nb5Si3 metal powder as raw material, Nb/Nb5Si3 alloys with three different proportions (90:10, 
70:30 and 50:50) were fabricated by spark plasma sintering (SPS). The microstructures, relative densities, and 
room-temperature mechanical properties of the three SPS Nb/Nb5Si3 alloys were investigated. It is revealed that 
the synthesized alloys are composed of two phases of Nb and Nb5Si3. The volume fraction of Nb and Nb5Si3 in the 
synthesized alloys is in line with the original ratio, indicating that the volume fraction ratio of Nb to Nb5Si3 is able 
to be precisely controlled. The SPS Nb/Nb5Si3 alloys are nearly fully dense and their relative densities are above 
99.66%. With an increasing volume fraction of Nb5Si3, the room-temperature hardness of the bulk SPS alloys 
increased, meanwhile, the fracture toughness decreased with a little amplitude. The SPS alloy with a Nb/Nb5Si3 
volume fraction ratio of 50:50 has the highest hardness of Hv879.6, and that with a Nb/Nb5Si3 volume fraction 
ratio of 90:10 has the highest fracture toughness of 6.9MPa·m1/2. 
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放电等离子烧结Nb/Nb5Si3两相合金组织和室温力学性能
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摘要 
使用纯 Nb 和 Nb5Si3金属粉末作为原材料，通过放电等离子烧结的方法制备得到了 3 种不同相体积配
比的 Nb/Nb5Si3两相合金(分别为 90:10，70:30 和 50:50)，研究了不同配比烧结合金的微观组织、相对密度
和室温力学性能。结果表明：烧结后的合金由 Nb 和 Nb5Si3两相组成，合金中 Nb 和 Nb5Si3两相的体积分
数符合原始配比，表明合金中 Nb和 Nb5Si3两相的比例得到了精确地控制。3种不同配比放电等离子烧结合
金的相对密度值均在 99.66%以上。随着烧结合金中 Nb5Si3相体积分数的增加，合金的显微硬度值不断增大，
断裂韧性值略微减小。烧结合金中，Nb/Nb5Si3相配比为 50:50合金的硬度值最大，为 Hv879.6，90:10配比
合金的断裂韧性值最高，为 6.9MPa·m1/2。 
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1. 前言 
航空航天技术的发展，要求航空发动机具有更大的推重比和更高的工作效率，这对航空发动
机热端部件材料的要求也越来越高。目前普遍使用的 Ni基单晶高温合金的使用温度已达到了该
合金的承温极限，因此研制出一种新型航空发动机用高温结构金属材料的任务迫在眉睫[1]。Nb-Si
基高温合金由于其具有优异的高温强度，高熔点，适中的密度，一定的室温韧性和较好的组织稳
定性而备受人们关注[2-4]。目前对于 Nb-Si基高温合金的研究主要集中在 Nb/Nb5Si3两相复合材料
上[2-4]。金属间化合物 Nb5Si3具有良好的高温强度，同时 Nb 具有优异的室温韧性，因此由脆性
的Nb5Si3金属间化合物和韧性的Nb组成的Nb/Nb5Si3两相复合材料表现出良好的综合力学性能，
有望替代 Ni基高温合金成为航空发动机热端部件的候选材料之一。 
目前，使用 Nb和 Si作为原材料，通过非自耗电弧熔炼或定向凝固的方法原位生成 Nb/Nb5Si3
两相复合材料是制备 Nb-Si基高温合金的常用方法[5-10]。然而，该方法存在着许多的不足，如能
耗高、周期长，工序多[11]，而且制备得到的合金组织中容易产生粗大的硅化物相以及裂纹、孔
洞等宏观和微观缺陷[9,10]，从而影响了合金的力学性能。另一方面，使用 Nb和 Si粉末原位生成
Nb/Nb5Si3两相复合材料，不易精确控制合金中 Nb 和 Nb5Si3的两相比例而且容易生成合金中并
不需要的 Nb3Si相。放电等离子烧结(spark plasma sintering，简称 SPS)是近些年来倍受重视的一
种材料加工新技术[12]，该方法可以在较短的烧结时间和较低的烧结温度下制备出性能优良的高
致密度材料。 
为了精确控制合金中 Nb和 Nb5Si3的两相比例并制备得到高致密的 Nb-Si基高温合金，本文
采用了 Nb5Si3和纯 Nb金属粉末作为原材料，通过放电等离子烧结的方法制备得到了 3种不同配
比的 Nb/ Nb5Si3两相合金，分析了球磨混合后 Nb/Nb5Si3混合粉末的相组成和显微形貌，并对不
同配比烧结合金的微观组织、相对密度和室温力学性能进行了研究。 
2. 实验方法 
本实验采用了高纯的 Nb 金属粉末(99.46%,~100 目)和 Nb5Si3粉末（99.8%,~400 目）作为原
材料。各原始粉末按照 Nb:Nb5Si3的体积分数比分别为 90:10、70:30、50:50的比例进行配料，配
料后放入装有轴承钢珠的高分子球磨罐中，将球磨罐密封后放在高能球磨机下进行球磨混合 3h。
球磨机的转速为 300转/分，混合粉末的质量为 60g，球料比为 4:1(钢球 240g:粉料 60g)。装料的
过程在氩气手套箱中进行操作，以保证粉末的球磨混合过程在氩气气氛下进行。 
将球磨混合 3h的混合粉末放入 Ф30mm石墨磨具中，在日本 SPS-1050型放电等离子烧结炉
中进行烧结，升温速度为 120℃/min，烧结温度 1350℃。在烧结过程中施加 50MPa的轴向压力，
保温时间 5min，烧结完成后随炉冷却取出试样。 
用 Rigaku D/Max 2200PC型 X-ray衍射分析仪分析了放电烧结合金的相组成。采用配备了背
散射探头和能谱的 Quanta 200F 场发射环境扫描电镜对放电烧结合金的组织和相成分进行了分
析。背散射电子(BSE)图片中的各相尺寸和比例采用图像分析软件 Image-Pro Plus 6.0进行分析。
放电烧结合金的相对密度值采用阿基米德排水法进行测量。显微硬度用 HXZ-1000型数字式硬度
计测量，载荷为 4.9N，保压时间为 15s，每个试样都取 10个以上数据平均。采用单边缺口三点
弯曲试样测定室温断裂韧性，试样尺寸为 3mm×6mm×30mm，用直径为 0.2mm 的钼丝预制出
长度为 a的单边缺口(a/w=0.5，w为试样宽度)。三点弯曲试验在 SANS微机控制电子万能试验机
上进行，跨度 S＝24mm，加载速率 0.1mm/min，加载至裂纹失稳扩展。 
3. 结果与讨论 
3.1. 球磨混合后 Nb/Nb5Si3混合粉末的相组成和显微形貌 
图 1 为球磨混合后 Nb/Nb5Si3混合粉末的 X 射线衍射图（XRD 图）。由图 1 可知，3种不
同配比的 Nb/Nb5Si3混合粉末 XRD图谱中只含有 Nb和 β-Nb5Si3两种特征衍射峰，这表明粉末在
球磨混合过程中并没有引入其他杂质或形成新相。由图 1 还可知，随着混合粉末中 Nb5Si3粉末
配比量的增加，XRD 图谱中 β-Nb5Si3特征衍射峰的强度越来越强，而 Nb 特征峰的强度越来越
弱。这个结果与混合粉末中 Nb和 Nb5Si3两相的体积分数配比规律相符合。 
图 2为球磨混合后 Nb/Nb5Si3混合粉末的二次电子扫描图。由图 2可知，混合粉末是由尺寸
较大的片状 Nb和尺寸较小的颗粒状 Nb5Si3组成且分布比较均匀。此外，随着混合粉末中 Nb5Si3
配比量的增多，混合粉末的整体尺寸呈现减小的趋势。Nb 粉末的塑性较好，在球磨混合过程中
受到轴承钢球和高分子球磨罐的碰撞而发生了塑性变形，因此 Nb粉末呈现出片状分布。而Nb5Si3
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粉末较脆，经过球磨混合后被破碎，所以呈细小的颗粒状分布。混合粉末中 Nb和 Nb5Si3分布均
匀说明经过 3h球磨后 Nb/Nb5Si3粉末得到了充分混合。 
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图 1 Nb/Nb5Si3混合粉末的 X射线衍射图 
Fig.1. XRD patterns of Nb/Nb5Si3 mixed powder: (a) 90:10, (b) 70:30, (c) 50:50 
 
图 2. Nb/Nb5Si3混合粉末的微观形貌  
 Fig2. SEM morphologies of Nb/Nb5Si3 mixed powder：(a) 90:10, (b) 70:30, (c) 50:50 
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图 3. 放电等离子烧结 Nb/Nb5Si3两相合金的 X射线衍射图 
Fig3. XRD of Nb/Nb5Si3 alloys synthesized by SPS：(a) 90:10, (b) 70:30, (c) 50:50 
3.2. 放电等离子烧结 Nb/Nb5Si3两相合金的相组成和显微组织 
100μm
a b c
Yongming Fu et al. / Procedia Engineering 27 (2012) 1156 – 1161Y. M. Fu, et al. / Procedia Engineering 00(2011) 000-000 
图 3为放电等离子烧结 Nb/Nb5Si3两相合金的 X射线衍射图。由图 3可知，放电等离子烧结
后的合金 X射线衍射图谱中只存在 Nb和 α-Nb5Si3两相的特征衍射峰，且 3种不同配比的合金中
两相特征衍射峰的强度与混合粉末中两相特征衍射峰的强度具有相同的规律。这表明 Nb/Nb5Si3
混合粉末在放电等离子烧结过程中并没有生成其他新的相。此外，与图 1对比可知，混合粉末经
过烧结后，Nb5Si3由高温稳定相 β-Nb5Si3相转变为了室温稳定相 α-Nb5Si3相。这是 1350℃这个
烧结温度处在 Nb5Si3相的室温稳定区范围内，放电等离子烧结的过程相当于对 Nb5Si3相进行了
短时间的退火处理，从而使 β- Nb5Si3相转变为了 α-Nb5Si3相。 
图 4为放电等离子烧结 Nb/Nb5Si3两相合金的背散射电子扫描图像。由图 4可知，3种不同
配比烧结合金组织都有 2种衬度，结合 EDS能谱分析可知，灰色相为 Nb5Si3，白色相为 Nb。因
此，烧结后的合金组织由 Nb 和 Nb5Si3两相组成。由图 4 还可知，随着 Nb5Si3配比量的增多，
Nb5Si3相由断断续续的网状分布逐渐变为连续分布，同时 Nb相也由大块状转变为细条状分布。
表 1为 3种配比烧结合金组织中 Nb和 Nb5Si3两相的体积分数。由表 1可知， a、b、c 3种配比
合金的 Nb和 Nb5Si3两相体积分数比分别为 89.97:10.03、67.78:32.22、51.79:48.21，这与 3种合
金的原始配比非常接近，表明采用了 Nb5Si3和纯 Nb金属粉末作为原材料，通过放电等离子烧结
的方法制备 Nb/Nb5Si3两相合金能够较精确地控制合金中 Nb和 Nb5Si3两相的比例。 
 
图 4. 放电等离子烧结 Nb/Nb5Si3两相合金的背散射电子显微形貌 
Fig4. BSE Microstructure of Nb/Nb5Si3 alloys synthesized by SPS：(a) 90:10, (b) 70:30, (c) 50:50 
表 1. 烧结合金组织中 Nb和 Nb5Si3两相的体积分数 
Table 1. The volume fraction of Nb and Nb5Si3 in the microstructure of the SPS alloys：(a) 90:10, (b) 70:30, (c) 50:50 
Sample a b c 
Nb    Volume fraction/% 89.97 67.78 51.79 
Nb5Si3 Volume fraction/% 10.03 32.22 48.21 
3.3. 放电等离子烧结 Nb/Nb5Si3两相合金的相对密度和室温力学性能 
表 2为放电等离子烧结 Nb/Nb5Si3两相合金的密度、气孔率和相对密度值。由表 2可知，放
电等离子烧结合金的气孔率均极小，相对密度均在 99.66%以上，接近 100%，这说明通过 SPS
放电等离子烧结方法制备得到的合金致密度非常高。此外，烧结合金的密度值随着 Nb5Si3 配比
量的增加而减小。Nb5Si3的理论密度为 7.16g/cm3[13]，Nb的理论密度为 8.56g/cm3，Nb5Si3的理论
密度低于 Nb的理论密度，因此随着烧结合金中 Nb5Si3含量的增加，其密度值不断减小，烧结合
金密度值范围处在 7.16～8.56g/cm3之间。 
表 2. 烧结合金的密度、气孔率和相对密度 
Table 2. The density, porosity and relative density of the SPS alloys：(a) 90:10, (b) 70:30, (c) 50:50 
Sample Density/g·cm-3 Porosity/% Relative Density/% 
a 8.1621 0.3381 99.6619 
b 7.8998 0.1439 99.8561 
c 7.7079 0.2135 99.7865 
 
a b c
Nb
Nb5Si3
Nb5Si3 Nb Nb5Si3 Nb
500μm
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表 3 为放电等离子烧结 Nb/Nb5Si3两相合金的显微硬度值和断裂韧性 KQ值。由表 3 可知，
放电等离子烧结后的 a、b、c合金显微硬度值分别为 Hv386.4、Hv566.8、Hv879.6，它们的断裂
韧性值分别为 6.9MPa·m1/2、6.5MPa·m1/2、6.2MPa·m1/2，可见随着 Nb5Si3体积分数的增加，放电
等离子烧结 Nb/ Nb5Si3两相合金的显微硬度大幅增加，而断裂韧性呈小幅减小的趋势，减小的幅
度只有 0.3～0.4MPa·m1/2。Nb-Si基合金中硅化物的强度高，其含量影响着合金的强度[5]，Nb5Si3
的含量越多，合金的整体强度也就越大。因此随着烧结合金中 Nb5Si3 含量的增加，合金的显微
硬度值随之增大。同时 Nb5Si3又是脆性相，它的韧性低[14]。因此随着烧结合金中 Nb5Si3配比量
的增加，合金的断裂韧性值呈下降趋势。整体上看，烧结合金的断裂韧性值在 6～7MPa·m1/2之
间，烧结合金的韧性值较低；而且随着烧结合金中脆性相 Nb5Si3含量由 10%增大到 50%，合金
的断裂韧性值下降并不明显。这可能是由于烧结合金中存在的残余应力影响了合金的断裂韧性
值，还需要进一步实验确定其原因。可通过对放电烧结后的合金进行去应力退火再进行断裂韧性
测试。 
表 3. 烧结合金的显微硬度值和断裂韧性值 
Table3. The hardness (Hv) and fracture toughness (KQ) of the SPS alloys：(a) 90:10, (b) 70:30, (c) 50:50 
Sample a b c 
Hardness (Hv) 386.4±8.8 566.8±9.8 879.6±10.4 
Fracture toughness (KQ)/MPa·m1/2 6.9±0.2 6.5±0.1 6.2±0.1 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
图 5烧结合金的三点弯曲试验后裂纹走向及断口形貌 
Fig.5 Fracture surfaces and crack paths of the SPS alloys subjected to bending: (a) 70:30, (b) 90:10, (c) 70:30, (d) 50:50 
 图 5为放电等离子烧结 Nb/Nb5Si3两相合金三点弯曲试验后裂纹走向及断口形貌。由图 5(a)
可知，Nb/Nb5Si3相配比为 70:30 的烧结合金裂纹扩展较平直，而且并没有发现明显的弯折和分
叉机制。其他 2种相配比的烧结合金也具有类似的的裂纹扩展形貌。由图 5(b)、(c)和(d)可知，3
种配比放电等离子烧结合金的断口形貌中 Nb5Si3的断面较为光滑平整，为典型的脆性断裂，Nb
的断面呈现出河流花样，是典型的解理断裂。逆着河流花样的方向看，可以发现裂纹主要起源于
Nb/Nb或 Nb/Nb5Si3的界面上。 
4. 结论 
1. 球磨混合后的Nb/Nb5Si3 混合粉末由尺寸较大的片状Nb和尺寸较小的颗粒状Nb5Si3组成且
片状的 Nb和颗粒状的 Nb5Si3分布比较均匀。 
2. 放电等离子烧结后的 Nb/Nb5Si3合金组织由 Nb和 Nb5Si3两相组成，且随着 Nb5Si3配比量的
1mm
a b
c d
Nb
Nb5Si3
Nb5Si3
Nb
Nb
Nb5Si3
20μm
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增多，Nb5Si3相由断断续续的网状分布逐渐转变为连续分布，Nb相由大块状变为细条状分
布。3种配比烧结合金组织中 Nb和 Nb5Si3两相的体积分数比符合原始配比，Nb和 Nb5Si3
两相的比例得到了精确地控制。 
3. 放电等离子烧结合金的气孔率极小，烧结合金的致密度非常高。烧结合金的密度值随着
Nb5Si3配比量的增加而变小，合金密度值范围处在 7.16～8.56g/cm3之间。 
4. 随着烧结合金中 Nb5Si3配比量的增加，合金的显微硬度值增大，断裂韧性值小幅减小。烧
结合金中 Nb/Nb5Si3配比为 50:50合金的硬度值最大，为 Hv879.6，而配比为 90:10合金的
断裂韧性值最高，为 6.9MPa·m1/2。合金中 Nb5Si3相为脆性断裂，Nb相为解理断裂，裂纹
主要起源于 Nb/Nb或 Nb/Nb5Si3的界面上。 
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